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摘  要: 应用电堆积柱上富集-高效毛细管电泳法测定了 6种药品中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄
碱含量。试验选择了以下分析条件: ¹ 检测波长 205 nm; º内标物为间苯二酚; » 运行液为 pH
9. 2的 40 mm ol # L - 1硼砂缓冲溶液; ¼ 分离电压 20 kV; ½ 进样时间10 s; ¾ 分离温度25 e 。麻
黄碱及伪麻黄碱质量浓度在 1~ 400 mg # L- 1之间与相应的相对峰面积值(即被测物与内标物的峰
面积之比)呈线性关系。方法的检出限( 3S/ N )为 0. 35 m g # L - 1 (麻黄碱)和 0. 29 mg # L- 1 (伪麻
黄碱)。以 2种药品作基体加入标准溶液做回收试验, 测得平均回收率依次为 101. 1%及 103. 6%。
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Abstract: H PCE w ith electr o- stacking enrichment was applied to the determination of ephedr ine
hydrochlo ride and pseudo- ephedrine hydrochlor ide in 6 drug s. Analytical conditions w ere studied and follow ing
optimized parameter s wer e g iven: ¹ w aveleng th fo r UV- detection: 205 nm; º internal standa rd: resor cino l; »
electrophor etic medium: 40 mmol # L- 1 bo rax so lution ( pH 9. 2) ; ¼ separ ation vo ltag e: 20 kV; ½ t ime of sam ple
introduction: 10 s; ¾ temperature of capillar y: 25 e . L inear r elationships betw een values o f relat ive peak ar ea
( i. e. , ratio of peak area of the analyt e to peak ar ea of internal standard) and concent ration of ephedrine and pseudo-
ephedr ine were kept in the same range of 1 to 400 mg # L - 1 , with detection limits ( 3S/ N ) o f 0. 35 mg # L - 1 and
0. 29 mg # L - 1 respect ively. Recover y w as tested by standard addition method using 2 drug samples as matrixes,
giv ing values of aver age r ecovery of 101. 1% ( fo r ephedrine) and 103. 6% ( f or pseudo- ephedr ine) .
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  盐酸麻黄碱能发挥拟肾上腺素作用, 临床用于
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1. 1  仪器与试剂




50. 00 m g于 50 mL 棕色容量瓶中,用适量的甲醇溶
解,用二次蒸馏水定容,配制成 1 000 m g # L- 1标准
溶液,置于 4 e 冰箱中保存。
盐酸伪麻黄碱标准液: 称取盐酸伪麻黄碱对照
品 50. 00 m g 于 50 m L 棕色容量瓶中, 用适量的甲
醇溶解,用二次蒸馏水定容,配制成 1 000 mg # L - 1
标准溶液,置于 4 e 冰箱中保存。
内标溶液: 1 000 mg # L - 1间苯二酚溶液。
其他试剂均为分析纯,试验用水为二次蒸馏水。
试验中所有溶液进入毛细管之前均用 0. 45 Lm
纤维素滤膜过滤。
1. 2  仪器工作条件
未涂层熔融石英毛细管( < 75 Lm @ 65 cm,有效
长度 57 cm) ,分离电压20 kV,检测波长205 nm, 进
样压力30 kPa,进样时间 10 s,柱温25 e ,缓冲溶液
为 40 mmo l # L - 1硼砂溶液。
1. 3  试验方法
1. 3. 1  毛细管冲洗方法
每次进样前依次用水、0. 1 m ol # L- 1氢氧化钠
溶液、水各冲洗 10 min, 最后用缓冲溶液冲洗
5 m in,两次测定间用缓冲溶液冲洗毛细管 3 min。
1. 3. 2  电泳样品前处理
称取已研碎混匀的麻黄碱片剂 0. 220 0 g,用甲
醇溶解, 移至 50 mL 容量瓶中, 加1 000 mg # L - 1间
苯二酚溶液 2. 00 m L,用二次蒸馏水定容至刻度,用
滤膜过滤,取滤液按仪器工作条件进行测定。
移取注射液 (滴鼻液、糖浆 ) 1. 00 mL 于
100 m L容量瓶中, 加入 1 000 m g # L - 1内标间苯二
酚溶液 2. 00 m L, 用二次蒸馏水定容至刻度,用滤膜
过滤,取滤液按仪器工作条件进行测定。
2  结果与讨论
2. 1  检测波长与内标物的选择
取盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱标准溶液在
190~ 400 nm 范围内扫描,在 205 nm 波长处有最大




泳淌度与被测组分相近, 吸收灵敏度高, 峰形好, 选
择其为内标物。
图 1  紫外吸收光谱图
Fig. 1  UV- ab sorpt ion spect ra
2. 2  缓冲体系的选择
考察了乙酸-乙酸钠混合溶液等 6 种缓冲体系
对盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱、内标物的电渗流和分
离效果的影响。结果表明: 在 pH 9. 0 的磷酸氢二
钠-磷酸和 pH 9. 2的硼砂缓冲溶液中, 盐酸麻黄碱
和盐酸伪麻黄碱都能出峰, 在硼砂体系中, 盐酸麻黄
碱、盐酸伪麻黄碱和内标的分离效果与灵敏度较好,
在 pH 4. 0乙酸-乙酸钠、pH 6. 2柠檬酸-柠檬酸钠、
pH 7. 6柠檬酸-磷酸氢二钠和 pH 8. 0磷酸氢二钠-
磷酸二氢钠缓冲体系中仅盐酸麻黄碱出峰, 在 pH
7. 4硼砂-硼酸缓冲溶液中两个目标物均不出峰。




2. 3  电堆积富集过程中缓冲液浓度的选择
电堆积富集是毛细管电泳中的一种柱上样品浓






10, 20, 30, 40, 50, 60 mmo l # L - 1时对分离和富集效
果的影响。结果表明: 随缓冲溶液浓度增大, 目标物
和内标物的迁移时间增加,峰展宽增大,当缓冲溶液
浓度大于 40 mmol # L - 1时, 盐酸麻黄碱与盐酸伪麻
黄碱分离和富集效果较好。综合考虑分离时间、分离
效果,试验选择硼砂缓冲溶液浓度为40 mmol# L - 1。
2. 4  分离电压的选择
盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的迁移时间随着电
压的增大而逐渐减少,当分离电压为 20 kV 以上时,
迁移时间增幅很小。试验选择分离电压为 20 kV。






2. 6  分离温度的选择
控制适当的分离温度可有效地减少焦耳热的影
响,保持系统的稳定性和重现性。柱温为 20 e 时,
随迁移时间增大,基线向上漂移;柱温大于35 e 时,
随迁移时间增大,基线向下漂移,考虑迁移时间以及
基线的稳定等因素, 试验选择 25 e 作为分离温度。






伪麻黄碱的质量浓度在 1~ 400 m g # L- 1范围内呈
线性, 线性回归方程分别为: y = 0. 005 49 x +
0. 005 78和 y= 0. 007 19 x+ 0. 006 86, 相关系数分
别为 0. 999 6, 0. 999 7。盐酸麻黄碱的检出限( 3S/ N )
为0. 35 mg # L- 1 , 测定下限( 10S/ N )为1. 17 mg #
L
- 1
。盐酸伪麻黄碱的检出限( 3S/ N )为 0. 29 mg #
L- 1 ,测定下限( 10S/ N )为 1. 00 mg # L- 1。






量均为 10, 50, 100 mg # L - 1 , 平均回收率依次为
101. 1%和 103. 6%。
表 1  样品分析结果( n= 6)








    w / (m g # g- 1)
测定值 RS D
/ %
泰诺 - - - 30. 00 30. 25 2. 08
白加黑(黑片) - - - 30. 00 31. 04 2. 33
新康泰克 - - - 40. 00 39. 82 2. 46
布洛伪麻分散片 - - - - 49. 49 2. 09
呋麻滴鼻液 10. 00 9. 26 2. 33 - - -
注射液 35. 00 34. 59 2. 51 - - -
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Tab. 1  Resul ts of test for recovery
样号
本底值
Q/ (Lg # L- 1 )
加标量
Q/ ( Lg # L- 1)
测定总量
Q/ (Lg # L- 1)
回收率
/ %
1 3. 426 5 8. 457 100. 6
2 5. 943 5 10. 78 96. 7
3 8. 455 8 16. 69 102. 9
4 8. 570 8 16. 63 97. 0
5 9. 150 10 19. 52 103. 7
灵敏度,相对标准偏差小于 2. 5%, 方法的回收率在
96. 7%~ 103. 7%之间。方法经济实用,操作简便、
快速,且具有高灵敏度。
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按试验方法对 5批抗氧化剂 DLTDP 样品进行
分析, 测得 DLT DP 的平均质量分数在 95. 6% ~
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